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La presente invention concerne un procede de traiteraeat de 
surface des metaux ainsi qu'un procede de post-traitement de surface 
metallique portant un revgtement obtenu par conversion chimique. 

La pre sent e invention se propose d'ameliorer la resistance a 
la corrosion de la surface des metaux. 

Dans les procede s olassiques de traitement de la surface des 
metaux destines a ameliorer la resistance k la corrosion et l'adhe- 
rence aux peintures, on a utilise des acides et des sels renfermant 
des cations tels que chrome, fer, manganese, aluminium, zinc, nickel 
etc..., et des anions tels que phosphates, borates, nitrates, chro- 
raates, bichromates, etc..., pour preciplter les sels insolubles sur 
la surface metallique. Le revgtement renfermant essentlellement un 
compose de titane n'offre pas, en pratique, de propriety satisfai- 
santes k la fois en ce qui concerne la resistance a la corrosion et 
15 l'adherence aux peintures. De plus, l'utilisation de solutions de 
traitement renfermant des ions tels que chrome, zinc, manganese, 
etc..., a ete limitee du fait que ces solutions nepessitent un re- 
glage et polluent 1 ' environnement de facon indesirable. 

A la suite de recherche* poussees dans le but de surmonter ces 
20 inconvenient s, la Demanderesse a trouve que l»on pouvait obtenir un 
revgtement ayant une meilleure resistance k la corrosion et une 
bonne adherence aux peintures en appliquant par revgtement ou immer- 
sion une solution ou emulsion de traitement aqueuse d'une resine et 
d«un compose de titane soluble dans l'eau, sur la surface metalli- 
25 que. 

Le »vetement forme selon la presente invention presente une 
meilleure resistance k la corrosion, probablement en raison de la 
presence du compose de titane au voisinage de la surface metallique 
et d'une adsorption suffisante d'un compose de titane hydrosoluble 
30 en utilisant, comme liant, une solution ou emulsion d'une resine. 

Les metaux dont la surface peut etre traitee selon la "presente 
invention comprennent le fer, le zinc, 1 • aluminium , etc. Le metal 
peut etre traite avec un revStement obtenu par conversion grace k 
un proced4 de phosphatation a base de zinc ou un procede de chroma- 
35 tation. de ce metal. 

Les solutions ou emulsions de resines utilisables dans la pre- 
sente invention peuvent Stre celles exerjant une activite en tant 
que liant, mais elles doivent presenter une grande resistance a la 
corrosion et une grande stabilite en presence d'un compose de titane 
hydrosoluble. Les solutions ou emulsions d'e resines peufent etre 
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classiques et comprennent celles qui sont a base de polymeres viny- 
liques on de copolymeres d*ac^tate de vinyle, de chlorure de viny- 
lidene, de chlorure de vinyle f etc..., de polymeres acryliques ou 
de copolymeres d'acrylates, d f acide acrylique, d 1 acide methacrylique 
5 etc...; de polymeres ou copolymeres d 9 amino alky le , d f epoxyde, d'ur^- 
thane, de polyester ou de styrene ; de polymeres ou copolymeres de 
polyethylene ; de caoutchouc naturel ou synth^tique ; de re sines 
naturelles a. haut poids moleculaire, etc. 

Ces solutions et emulsions de re sines sont utilisees a des con- 
10 centrations de 0,1 a 60% en poids par rapport a la re sine solide, 

selon le type de resine, la viscosite et le processus d 1 application 0 

Les composes de titane hydrosolubles utilisables dans la pre- 
sente invention comprennent K^TXT^ , Na 2 TiFg , (NH^^TiF^, TiF^, 
Ti^SO^Jgf TiOSO^, etc. La concentration du compose de titane hydro- 
15 soluble depend de la solubilite, de la stabilite en presence de la 
solution ou emulsion de resine comme liant, du type et de la visco- 
site de la solution ou emulsion de resine, et du processus d 1 appli- 
cation. En general, on utilise le compose sous forme d'une solution 
contenant de 0,1 a 1 0% en poids de ce compose. Pour ameliorer la 
20 solubility du compose de titane, pour ajuster le pH de la solution 
ou pour stabiliser la solution ou emulsion de resine, on peut utili- 
ser des amines telles que 1 1 ethyl amine , la dime thy 1 amine f la trime- 
thylamine, 1 1 hexyl amine , etc., des bases alcalines telles que 
!• ammoniac, la soude caustique, la potasse caustique, etc..., et 
25 des acides mineraux tels que 1« acide phosphorique , 1 • acide nitrique, 
1' acide sulfurique, l 1 acide f luorhydrique , etc. 

Pour preparer la solution ou emulsion de traitement renfermant 
essentiellement une solution ou emulsion d"une resine et d'un compo- 
se de titane hydrosoluble , on peut dissoudre un compose de titane 
dans l'eau, puis ajouter la resine pour former la solution ou emul- 
sion, ou bien on peut dissoudre la resine ou la disperser dans 
l»eau pour former la solution ou emulsion, puis ajouter le compose* 
de titane hydrosoluble sous forme d'un produit solide tel quel ou 
sous forme de solution, ou bien on peut ajouter simultanement le 
compose de titane hydrosoluble et la resine pour former la solution 
ou emulsion. La proportion de la resine au compose de titane hydro- 
soluble, exprirm* en poids peut Stre de 100:1 a 1:10 de preference 
de 20:1 a 1 :1 . 

La solution ou emulsion de traitement telle quelle ou dispersee 
40 avec un pigment peut Stre appliqu<£ si on le desire sur la surface 
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metallique a traiter, par immersion, coulee , a. la brasse, ou par 
<5taleraent a l'aide d f un rouleau, puis on la laisse reposer telle 
quelle , ou bien on la seche pour former un reve'teraent dur pr4 sen- 
tan t une plus grand e resistance a la corrosion. Le processus de 
5 revfiteaent ou d* immersion peut etre mis en oeuvre a une temperature 
comprise entre la temperature ambiante et 80°G. Le s4chage peut 
6tre effectue' a une temperature se situant entre 80° et 250°G pen- 
dant 0,2 a 10 minutes. 

Le revetement obtenu s elon la presente invention a une excel* 
10 lent* resistance a la corrosion et adhere parf aiteraent aux peintu- 
res. 

Les examples non limit at if s suivants il lust rent 1* invention, 
tous les pour c ent age s etant exprimes en poids. 

Example 1 . 

15 On disaout 1 gramme de fluerure de petasslum-titane (iCjTdJg) 

dans 500 millilitres d f eau et on ajoute a la solution une emulsion 
aqueuse a 46# de resine aerylique (50 g, "Primal E-269" pre'paree 
par Nippon Acryl Co.) et on la complete a un litre par dilution a 
l'eau ajfin de preparer l f Emulsion de traitement contenant la resine 

20 acrylique solide a une concentration de 2,35^ et du fluerure de 
potassium— titane a une concentration de 0,1%. Cette emulsion de 
traitement est applique e aur une plaque d f alum ini urn degraissee et 
nettoyee du type 2S par un processus d'imraerfion et la plaque d 1 alu- 
minium revdtue est se^chee a 120°C pendant trois minutes. On soumet 

25 la plaque traitee a un essai de corrosion base sur l v essai de pul- 
verisation d f une solution saline selon la norme JXS 2-2371 (designe* 
ci— apres par essai de pulverisation d'une solution saline). Le 
tableau X m outre certains des result ats obtenus. 



Tableau I 



30 


Pe'rlode d'essai 


Essai 


de pulverisation sur une plaque d* aluminium 

traitee 






dans 


une emulsion-solution 
a 2,394 


dans une solution se- 
lon la presente inven- 
tion 


35 


IOO heures 


de 


60 a 80# 

t aches blanches 


Inohange 




200 heures 


de 


100# 

t ache s blanches 


Xnchange 


ko 


Quant it e 
applique e 




300 a 350 mg/m 2 


300-350 mg/m 2 
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Exemple 2 . 

On diss out 1 gramme , 3 grammes ou 5 grammes de f luorure d* am- 
monium-tit ane [ (NH^ J^TiFg] dans 500 millilitres d'eau et on ajoute 
k chacune des solutions une emulsion aqueuse k kO% de r&sine aery— 
5 lique (50 g, "Tocryl N-142" preparee par Toyo Ink Co.) comme liant 
et on complete avec de I'eau jusqu'a un volume de 1000 millilitres • 
On ajuste le pH de chaque emulsion resultant e a 1—2 par addition de 
10 grammes d'acide phosphorique a 75%* On prepare ainsi trois emul- 
sions de trait ement ayant des concentrations different es de 1 gramme 

10 3 grammes et 5 grammes/litre comme pour (NH^) 2 TiPg et ayant par 

ailleurs la imSme concentration. On applique separ ement a la brasse 
1 'emulsion de trait ement sur la plaque d ' aluminium degraissee et 
nettoyee du type 2S et on seche dans les mSmes conditions qu'a. 
1* exemple 1. La plaque d • aluminium rev^tne est soumise a 1' essai de 

15 resistance a la corrosion sur la base de l'essai de pulverisation 
d'une solution saline. En outre, on applique sur une plaque d f alu- 
minium degraissee et nettoyie une solution de peinture class ique 
pour proteger des boites a 1'aide d'un endue teur a barre et on 
seche a 1 80°C pendant six minutes pour obtenir des e chant illons 

20 rev^tus d'une pellicule ayant une epaisseur de 3 microns. Les echantillonf 
prepares selon la presente invention et traites d'une facon classi- 
que eont plonges dans l'eau pure a 80°C pendant trente minutes et 
on compare le blanchiment de la pellicule. Le tableau XX presente 
certains re suit at 3 obtenus. 



25 Tableau II 





(NH 4 ) 2 TiP 6 
g/litre 


H 3 PO^ a 75% 
g/litre 


Essai de pulverisation 


Essai de 




de solution 


saline 


blanchiment 




1 68 heures 


500 heures 




30 


0 


0 


100# de 
t aches 




100# de t aches 




0 


10 


100# de 
t aches 




100# de taohes 




1 


10 


Inchange 


50% de 
t aches 


100# de taches 


35 


3 


10 


Inchange 


Inchange" 


Inchange 




5 


10 


Inchange 


Inchange 


Inchange 



Exemple 3 . 

On degraisse, nettoie et trait e du fer SPC— 1 aveo une solution 
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de phosphatation a base de zinc ("Bonderite 1 37" preparee par 
Nippon Parkerizing Co.). On plonge la plaque pre al able men t traitee 
dans une emulsion aqueuse contenant du fluorure d • ammonium-titane 
[(NH^) 2 T±Fg2 ^ une concentration de 10 grammes /lit re et une emulsion 
5 de resine acrylique ( "Tocryl X— 2009" preparee par Toyo Ink. Co.) a. 
une concentration de resine solide de 3%> puis on seche a T20°C 
pendant trois minutes. On soumet la plaque traitee a l'essai de 
resistance a la corrosion par pulverisation d'une solution saline. 
Le tableau IIT presente certains des re suit at s obtenus. 



10 Tableau III 





Echantillon 


Essal de pulverisation d'une solution | 

saline 








0 , 5 heure 


1 heure 


2 heures 






Pas de post-traitement 


1 O0% de taches 












rouges 










Post-traiteraent avec 
l f emulsion de resine 
seule 


10-30% de taches 
rouges 


80% de taches 
rouges 


100% de 
taches 
rouges 




20 


Post-traitement selon 
la presente invention 


In change 


In change 

i 


Inchange 

i 





Exemple k . 

On degraisse, nettoie et traite au prealable une plaque d'acier 
galvanise avec une solution de phosphatation a base de zinc. On 
applique ensuite sur la pellicule pretrait^e une dispersion aqueuse 

25 contenant du fluorure d» ammonium-titane [(NH 4 ) 2 TiF 6 ] a une concen- 
tration de 10 grammes/litre et du polyvinyl id ene (derivant do 
"Diophane 290D n prepare par Petroleum Chemical Badish Co.) a une 
teneur en resine solide de 10% comme liant, a l'aide d , un procede 
d' endue t ion au rouleau et on seche a 120°C pendant trois minutes. 

30 On soumet la plaque post-traitee a l'essai de resistance a la cor- 
rosion par pulverisation d'une solution saline. Le tableau IV pre- 
sente certains des resultats obtenus dans cet exemple. 
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Tableau IV 



Echantillon 


1 heure 


2 heure s 


Largeur du 
gonflement au 
bout de 120 
heure s*(des 
deux cotes ) 


Pas de post-trait ement 

Post-trait ement avec 
l f emulsion de re sine 

Post-traitement selon 
la presente invention 


50yb de t acnes 
blanches 

yfo de taches 
blanches 

Inchange 


1 OO^b de taches 
blanches 
(rouille) 

80% de taches 
blanches 

(rouille) 

20% de taches 
blanches 

(rouille ) 


10*20 mm 
1 0 mm 
raoins de 3 mm 



Essai de pulverisation d'une solution saline apres rev^t ement 
avec la peinture aminoalkyd a une epaisseur de 20 microns* 
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- REVINDICATION - 

Procedo de traitement d'une surface metallique, caracterise en 
ce qu'il conslste a applique r pax enduction ou immersion, une solu- 
tion ou emulsion de traitement constitute essentiellement d'une 
solution ou emulsion aqueus e d'une re sine et d'un compose de titane 
hydrosoluble, sur la surface du metal, telle quelle ou sur laquelle 
a ete applique un reve'tement obtenu par conversion chimique. 



